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Introdução 

 Atualmente, os herbicidas representam a maioria 
dos pesticidas utilizados na agricultura1, destacan-do-
se entre os principais problemas de contamina-ção 
em áreas agrícolas2. Na avaliação e monitora-mento 
da contaminação do ambiente por estes compostos, 
a validação de métodos analíticos são indispensáveis. 
Entre as culturas de intenso uso de herbicidas 
destaca-se a cana-de-açúcar, a qual se encontra em 
expansão no mercado sucro-alcooleiro3. Os objetivos 
deste trabalho foram otimizar e validar a técnica de 
extração sólido líquido e partição em baixa 
temperatura (ESL-PBT) e análise simultânea por 
CLAE de ametryn e trifloxysulfuron-sodium em solo. 

Resultados e Discussão 

 Inicialmente foram avaliadas as variáveis: solvente 
extrator e tempo de agitação para extração dos 
compostos pelo método ESL-PBT. Os melhores 
resultados foram obtidos quando 2 g de solo 
(Argissolo Vermelho-Amarelo eutrófico) foram 
agitados com 10 mL da solução extratora 
(acetonitrila, água e acetato de etila na proporção 
65:20:15 - v:v:v). por 60 min. Após agitação, a mistura 
permaneceu em freezer a -18 ºC por 12 horas, até a 
separação das fases sólida e líquida. A fase líquida 
foi filtrada em membrana PTFE 0,45 µm para injeção 
em CLAE. Utilizou-se CL equipado com detector UV 
245 nm, e coluna Lichrosorb RP-18, (250x4 mm) de 5 
µm, fase móvel composta de acetonitrila, água e 
ácido fosfórico 48:52:1 (v:v:v) e fluxo de 1 mL min-1. O 
método foi eficiente para extração dos compostos 
ametryn e trifloxysulforon-sódium, com percentuais 
de recuperação superiores a 80%, apresentando 
baixos coeficientes de variação (Tabela 1). Para 
ametryn os limites de detecção (LD) e quantificação 
(LQ) foram muito inferiores à dose média 
recomendada de 2 kg ha-1 do princípio ativo. Já para 
trifloxysulfuron-sodium, embora os resultados tenham 
sido satisfatórios, os limites (LD e LQ) permaneceram 
acima da dose usualmente utilizada, cerca de 15 g 
ha-1 do princípio  
 
 

ativo, necessitando uma etapa de pré-concentração 
antes da injeção do extrato. 
 
Tabela 1. Parâmetros da validação do método ESL-PBT para 
determinação simultânea de ametryn e trifloxysulfuron-sodium 
no solo.  

1 – Percentuais médios obtidos entre as médias dos níveis de 
fortificação, 1, 3 e 10 vezes o LQ. Médias calculadas a partir de 
sete repetições; 

2 – Coeficientes de variação médios obtidos a partir das 
médias de cada nível de fortificação;  

Conclusões 

 O método foi eficiente para determinação de 
resíduos de ametryn e trifloxysulfuron-sodium em 
amostras de solo, podendo o mesmo ser utilizado em 
estudos de contaminação do solo por esses 
herbicidas. 
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Validação do Método de Extração 

Parâmetros 
avaliados Ametryn Trifloxysulfuron-

sodium 

LD (mg L-1) 0,01 0,02 

LQ (mg L-1) 0,04 0,06 

%  recuperação1 83,31 94,72 

CV (%)2 8,44 1,40 

Curva analítica Y=116.972 X + 
8.215,80 

Y=43.066 X + 
2.066,30 

(r2) 0,9999 0,9994 
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